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ABSTRACT 
 
 
 
 
Hollow titania (TiO2) materials have unique properties, such as multiple light 
reflection and diffraction, surface permeability, light-harvesting capability and their 
technological importance in the fields of medicine, pharmacy, materials science, 
water treatment, catalyst and photocatalyst. The research described in this 
dissertation is a comprehensive account of an attempt to correlate structural and 
physicochemical properties of hollow TiO2 microspheres containing silver (Ag) and 
gold (Au) nanoparticles with their photocatalytic properties. It is hypothesized that 
hollow TiO2 microspheres containing Ag and Au nanoparticles can enhance light 
harvesting and also facilitates the charge separation, in the photodegradation of 
pesticides. The location of Ag and Au, whether inside or outside the hollow titania, 
may also affect the photocatalytic activity. The synthesis of hollow TiO2 
microspheres containing Ag or Au nanoparticles was conducted by using fructose as 
the precursor via hydrothermal method. The fructose-derived carbonaceous spheres 
obtained were then used as the template for the synthesis of hollow crystalline TiO2 
microspheres photocatalysts. These photocatalysts were characterized by X-ray 
diffraction (XRD), Fourier transform infrared (FTIR) spectroscopy, diffuse 
reflectance ultraviolet–visible (DR UV–Vis) spectroscopy, photoluminescence (PL) 
spectroscopy, thermogravimetry (TG) analysis, scanning electron microscopy 
(SEM), transmission electron microscopy (TEM), nitrogen adsorption and chemical 
analysis by X-ray fluoresence (XRF) spectroscopy. TiO2 photocatalyst obtained was 
in the crystalline anatase phase and spherical in shape, with cavity inside the spheres. 
The existence of Ag and Au was confirmed by XRD, XRF, EDX, TEM and 
HRTEM. DR UV–Vis spectra revealed that the hollow TiO2 containing noble metals 
have absorption spectrum in a longer wavelength in comparison to that of 
commercial TiO2. By employing pesticides, namely paraquat dichloride, diazinon, 
imazalil sulfate, atrazine, lindane and chlorpyrifos, as the target compounds, the 
photocatalytic activity investigation of the hollow TiO2 microspheres was carried 
out. The photodegradation of pesticides over hollow TiO2 microspheres containing 
Ag or Au nanoparticles was correlated with the type of pesticides in the following 
decreasing order: chlorpyrifos ˃ diazinon ˃ γ­lindane ˃ imazalil sulphate ˃ paraquat 
dichloride ˃ atrazine. It was also observed that the location of Ag or Au, whether 
inside or outside the microspheres, is an important factor to achieve high 
photocatalytic activity for the decomposition of pesticides. The photocatalytic 
activity results revealed that the attachment of Ag nanoparticles outside the TiO2 
microspheres was the most effective location in the photodegradation of these 
pesticides, with 84% degraded. Based on the above results, it is suggested that the 
location of the Ag or Au as electron scavengers on the hollow TiO2 microspheres 
plays an important role in the photocatalytic activities of these materials.  
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ABSTRAK 
 
 
 
Bahan berongga titania (TiO2) mempunyai sifat-sifat unik seperti pemantulan 
dan pembelauan cahaya yang berbilang, kebolehtelapan permukaan, kemampuan 
memerangkap cahaya dan kepentingan teknologi dalam bidang perubatan, farmasi, 
sains bahan, perawatan air, mangkin dan fotomangkin. Penyelidikan yang dinyatakan 
dalam disertasi ini adalah penerangan komprehensif mengenai percubaan untuk 
menghubungkaitkan sifat-sifat struktur dan fizikokimia mikrosfera TiO2 berongga 
yang mengandungi nanopartikel perak (Ag) dan emas (Au) dengan ciri-ciri 
pemfotomangkinan. Hipotesis menyatakan bahawa mikrosfera TiO2 berongga yang 
mengandungi nanopartikel Ag dan Au boleh meningkatkan pemerangkapan cahaya 
dan juga memudahkan pemisahan cas dalam fotodegradasi racun perosak. Lokasi 
nanopartikel Ag dan Au, sama ada di dalam atau di luar titania berongga juga boleh 
menjejaskan aktiviti pemfotomangkinan. Sintesis mikrosfera TiO2 berongga yang 
mengandungi nanopartikel Ag dan Au telah dilakukan menggunakan fruktosa 
sebagai bahan pemula melalui kaedah hidroterma. Sfera berkarbon terbitan fruktosa 
yang diperoleh kemudiannya digunakan sebagai templat untuk sintesis fotomangkin 
mikrosfera TiO2 hablur berongga. Fotomangkin ini dicirikan dengan menggunakan 
pembelauan sinar-X (XRD), spektroskopi inframerah transformasi Fourier (FTIR), 
spektroskopi ultralembayung-nampak pantulan baur (DR UV–Vis), spektroskopi 
pendarcahaya (PL), analisis termogravimetri (TG), mikroskopi elektron pengimbasan 
(SEM), mikroskopi elektron penghantaran (TEM), penjerapan nitrogen dan analisis 
kimia menggunakan spektroskopi pendarfluor sinar-X (XRF). Fotomangkin TiO2 
yang terhasil adalah dalam fasa anatas berhablur dan berbentuk sfera, dengan 
kewujudan rongga dalam sfera tersebut. Kewujudan Ag dan Au telah disahkan 
menggunakan XRD, XRF, EDX, TEM dan HRTEM. Spektrum DR-UV-Vis 
mendedahkan bahawa TiO2 berongga yang mengandungi logam adi mempunyai 
spektrum penyerapan pada panjang gelombang yang lebih panjang berbanding TiO2 
komersial. Dengan menggunakan racun perosak, iaitu parakuat diklorida, diazinon, 
imazalil sulfat, atrazin, lindane dan klorpirifos sebagai sebatian sasaran, kajian 
aktiviti pemfotomangkinan mikrosfera TiO2 berongga telah dijalankan. 
Fotodegradasi racun perosak oleh mikrosfera TiO2 berongga yang mengandungi 
nanopartikel Ag atau Au terhadap jenis racun perosak telah dikorelasikan dengan 
jenis racun perosak dalam urutan yang menurun sebagai berikut: klorpirifos > 
diazinon > γ­lindane > imazalil sulfat > parakuat diklorida > atrazin. Turut 
diperhatikan juga bahawa kedudukan Ag atau Au, sama ada di dalam atau di luar 
mikrosfera, adalah faktor penting untuk mencapai aktiviti pemfotomangkinan yang 
tinggi bagi fotodegradasi racun perosak. Keputusan aktiviti pemfotomangkinan 
mendedahkan bahawa penempatan nanopartikel Ag di luar mikrosfera TiO2 
merupakan lokasi paling berkesan bagi fotodegradasi racun perosak, dengan 
sebanyak 84% terdegradasi. Berdasarkan keputusan di atas, adalah dicadangkan 
bahawa lokasi Ag atau Au sebagai pengaut elektron pada mikrosfera TiO2 berongga 
memainkan peranan penting dalam aktiviti pemfotomangkinan bahan ini. 
